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@ ProcedS de fabrication de compositions de polissage. 

© La presente invention concerne un proced6 de fabrica- 
tion de compositions de polissage. 

Le procede est caracteYisa en ce qu'il comporte les 
etapes suivantes: 

a) on melange simuftanement, en continu, une solution 
de sel de cerium, une solution basique et une solution d'au 
moins un acide et/ou un sel dont le ou les anions sont 
susceptibles de former des composes tnsolubles de terres 
rares, le nombre d 'equivalents basiques mis en ceuvre etant 

Q| superieur ou egal au nombre d 'equivalents cerium et le pH 
^ du milieu reaction nel etant superieur a environ 6; 

b) on firtre le precipit^ obtenu; 
a c) on le seche; 

Jj? d) on le calcine. 

V Les compositions de polissage seion ('invention sont 
^ uti I i sables pour pollr le verre ou les matieres du mdme 
genre. 

<o 
o 
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rROCEDE DE FABRICATION DE COMPOSITIONS DE POL IS SAGE, 

5 La presente invention conceme un procede de fabrication de 

compositions de polissage,, les compositions obtenues et leurs 
applications au polissage du verre ou des matiSres du meme genre. 
Elle a plus partieulierement trait a un procede continu de fabri- 
cation de compositions de polissage a base de terres rares, 

10 Parmi les compositions de polissage utilisees actuellement 

dans l'industrie du verre, celles a base de terres rares, et, en 
particulier, de cerium s'averent generalement les plus perforaan- 
tes. On connait divers procedes de fabrication de telles composi- 
tions • Ainsi, il a ete propose selon la demande de brevet frangais 
15 n° 2 426 110 de precipiter par l*hydroxyde de sodium une solution 
aqueuse de sulfate de terres rares en presence de molochite, de 
filtrer, laver, secher et calciner le produit resultant pour ob— 
tenir la composition de polissage desiree. Un tel procede ne perniet 
pas d'ob tenir des compositions de polissage presentant une effica— 

20 cite entierement satisf aisante en raison notamment de I'hetero- 
geueite, de la structure non definie et de la non reproductibilite 
des produits obtenus, Ces inconvenients, proviennent, notamment, 
des conditions operatoires du procede selon lesquelles la concen- 
tration des reactifs evolue au cours de la reaction et ne permet 

25 pas d f obtenir desproduits definis de fa^n reproductible ; ils 
proviennent egalement de 1' existence de composes Strangers 
(molochite) et de la presence de sulfates dont la precipitation par 
l'hydroxyde de sodium donne des melanges de produits complexes tels 
que les sulfates doubles, hydroxysulf ates et hydroxydes dont la 

30 quantite et la nature peuvent varier au cours de la reaction. 

II a egalement §te propose (Chemical Abstracts 80 , 51688,1974) 
de fabriquer des compositions de polissage a base de cerium en pre- 
cipitant de l T hydroxyde cerique par de 1' ammonia que sur une solu- 
tion de nitrate de terre rare dans laquelle le cerium a ete preala- 

35 blement oxyde. Un tel procede necessite une etape supplementaire de 
purification par recristallisation par le nitrate ceri-amnonique et 
une reprise de 1' oxyde calcine par un acide dilue ; -les produits 
obtenus ne possedent pas une efficacite polissange satisf aisante. 
Par ailleurs, de telles compositions ne presentent pas des qualites 
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d'homogSneite, de structure et de reproductibilite satisf aisantes. 
5 La demanderesse a decouvert un procede qui peraet de remedier 

aux inconvenients precites et qui permet notamment de fabriquer des 
compositions de polissage directemeut utilisables, presentant une 
efficacite et des qualites considerablement ameliorees par rapport 
aux compositions de polissage decrites dans l 7 art anterieur. 
10 La presente invention concerne en effet un procede de fabrica- 

tion de compositions de polissage, caracterise en ce qu'il comporte 
les etapes suivantes : 

a) on melange simultanement, en coutinu, une solution de sel 
de cerium, une solution basique et une solution d'au moins un acide 

15 et/ ou un sel dont le ou les anions sont susceptibles de former des 
composes insolubles de terres rares, le nombre d' equivalents basi- 
ques mis en oeuvre etant superieur ou egal au nombre d 1 equivalents 
' cerium et le pH du milieu reactionnel etant superieur a environ 6 ; 

b) on filtre le precipite obtenu ; 
20 c) on le seche ; 

d) on le calcine. 

Le melange des reactifs selon le procede de la presente inven- 
tion est instantane ; on obtient une concentration dans les diver- 
ses espSces presentes bien definie a chaque instant tout au long de 
25 la masse reactionnelle. Ceci permet d T obtenir des compositions 
homogenes, definies et de caracteristiques stables. 

La temperature du milieu reactionnel doit etre comprise, de 
preference, entre environ 10 et 95°C et, plus particulierement , 
entre 50 et 70°C- 

30 Le temps de sgjour du melange dans le milieu reactionnel n T est 

pas un facteur critique selon 1 'invention et peut varier dans de 
larges liaites ; genSralement on mettra en oeuvre des temps de se- 
jour compris entre environ 30 minutes et 2 heures. 

La solution de sel de cerium raise en oeuvre selon le procede 

35 de I 1 invention peut etre toute solution aqueuse de sel de cerium a 
l*etat cereux et/ou cerique soluble dans les conditions de l 1 inven- 
tion et, notamment, une solution de chlorure cereux ou de nitrate 
de cerium a l'Stat cereux ou cerique, ou dii" melange des deux. 

La purete du sel de cerium utilise est indifferente ; toutefois, 

40 il peut etre avantageux de mettre en oeuvre un sel de cerium presen- 
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taut un degre de purete superieur a 99 %. 
5 La concentration de la solution de sel de cerium n f est pas un 

facteur critique, selon 1 'invention, elle peut varier dans de 
larges limites ; une concentration comprise entre 0,5 et 2 moles 
par litre est preferee. 

Selon une variante preferee du procede selon l f invention, on 
10 introduit le cerium dans le milieu reactionnel a I'etat cereux et 
on I'oxyde a I'etat cerique en ajoutant en continu au melange reac- 
tionnel soit isolement, soit en melange avec une solution autre que 
celle contenant la base, un agent oxydant compatible avec ce mi- 
lieu* Parmi les agents oxydants pouvant convenir, on peut citer 
15 notamment des solutions de perchlorate, de chlorate, d 'hypo- 
chlorite, de persulfate, d'eau oxygenee ou l f air, l'oxygene, 
l ? 02one. On peut egalement oxyder le cerium par voie elSctrochi- 
mi que • On utilise de preference l'eau oxygenee. 

La proportion d* oxydant par rapport au sel cereux a oxyder 
20 peut varier dans de larges limites. Elle est en general superieure 
a la stoechiometrie et correspond, de preference, a un excds com- 
pris entre 10 et 40 2. 

La solution basique mise en oeuvre selon le procede de 1* in- 
vention peut etre notamment une solution aqueuse d 1 ammoniaque ou 
25 d'hydroxyde de sodium, de potasse ou de carbonate de sodium. Selon 
l'invention, on met en oeuvre de preference une solution d ? ammoni- 
aque. La normal it e de la solution basique mise en oeuvre n f est pas 
un facteur critique selon l 1 invention, elle peut varier dans de 
larges limites, elle sera toutefois avantageusement comprise entre 
30 1 et 5 N. 

La proportion entre la solution basique et la solution de sel 
de cerium doit etre telle que le nombre d f equivalents basiques 
introduits soit superieur ou egal au nombre d f equivalents cerium 
introduits dans le meme temps. II peut etre avantageux de mettre en 

35 oeuvre un exces superieur a environ 5 % d 1 equivalents basiques par 
rapport aux equivalents cerium. Le pH du milieu reactionnel qui 
doit etre alors superieur a environ 6, ne doit toutefois pas depas- 
ser environ 10. II est avantageusement compris entre 7 et 9* II 
peut etre particulierement avantageux de regler le pH dans ces 

40 limites a une valeur constante 1-0,1 unite de pH. 
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La solution d'au moins un acide et/ou un sel dont le ou les 
5 anions sont susceptibles de former des composes insolubles de 
terres rares selon l f invention peut etre notamment toute solutioa 
aqueuse d' acide et/ou de sel dont l f anion est choisi parmi le 
groupe constitue par au moins un des anions suivants ;oxalate, 
fluorure, carbonate, borate, silicate, sulfate, phosphate. Le ou 
10 les sels mis en oeuvre sont ceux solubles dans l'eau et, de prefe- 
rence, les sels d f ammonium, de sodium, de potassium. Cette solution 
est intxoduite dans le milieu reactionnel isolement ou en melange 
avec la solution basique. 

Selon le procede de l f invention, on utilise, de preference des 
15 sels, en particulier, ceux dont 1* anion est un fluorure, un sul- 
fate, un borate ou un phosphate • 

La concentration de la solution decide et/ou de sel n f est pas 
un facteur critique selon l 1 invention et elle peut verier dans de 
larges limites ; elle est toutefois de preference inferieure a 6 
20 moles par litre , et, plus particuliSrement, comprise entre 2 et 4 
moles par litre* 

Selon une variante du procedg selon l 1 invention, on peut en 
outre ajouter en continu au melange reactionnel soit isolement, 
soit en melange avec la solution de sel de cerium, une solution 
25 aqueuse de sel d'au moins une terre rare trivalente contenant 
eventuellement 1' yttrium et soluble dans les conditions de l f in- 
vention. Parmi les sels convenant bien, on citera notamment les 
chlorures ou les nitrates de lanthane, praseodyme, neodyme, sama- 
- rium, europium, gadolinium, terbium, dysprosium, holmium, erbium, 
30 thulium, ytterbium, lutecium, d'yttrium. En particulier, on peut 
mettre en oeuvre une solution contenant le sel de cerium et des 
sels de terres rares et qui proviendrait directement ou indirec- 
tement du traitement des minerals de terres rares. 

La concentration de la solution de sel(s) de terre (s) rare(s) 
35 mise en oeuvre selon cette variante du procede de 1 invention n f est 
pas un facteur critique et elle peut varier dans de larges limi- 
tes ; elle est toutefois, de preference, comprise entre 0,2 et" 1 
mole par litre. 

Dans le procede de l f invent ion le nombre d 1 equivalents anio- 
40 niques mis en oeuvre est superieur ou egal au nombre d f equivalents 
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cationiques mis en oeuvre ; il ne doit toutefois pas conduire a la 
5 formation de composes d T adsorption sur la composition obtenue par 
le melange des reactifs. 

Selon une autre variante du procede selon l r invention, la 
masse reactionnelle peut etre murie pendant un certain temps a une 
temperature comprise entre environ 10 et 95°C et, de preference, 
10 .entre 50 et 80°C avant 1* operation de filtration. Dans ce cas, le 
temps de murissement n'est pas un facteur critique selon l f inven- 
tion et peut varier dans de larges limites ; toutefois, un temps 
pouvant aller jusqu'a environ 2 heures est generalement satis- 
faisant . 

15 Selon le procede de 1' invention, on filtre apres reaction la 

masse reactionnelle qui se presente sous la forme d f une suspension. 
Cette operation de filtration est effectuee eventuellement en 
continu a une temperature comprise entre environ 1 0 et 90°C et, de 
preference, entre 35 et 45°C. 

20 Selon une variante du procede de l f invention, le gateau de 

filtration peut etre ensuite lave avec de l f eau ou une solution 
d'un sel d f ammonium. Apres ce lavage, la teneur en eau du gateau 
est comprise entre environ 20 et 80 % en poids et, generalement, 
entre 30 et 50 %„ 

25 Le produit obtenu apres filtration et eventuellement lavage 

est ensuite seche eventuellement en continu. La temperature de 
sechage est comprise de preference entre 100 et 600°C, le temps de 
sechage variant dans ces conditions de preference entre 30 minutes 
et 2 heures. 

30 Le produit sec esf ensuite calcine eventuellement en continu a 

une temperature comprise entre environ 600 et 1200°C pendant un 
temps generalement compris entre environ 30 minutes et 10 heures. 

Les operations de sechage et de calcination peuvent etre 
effectuees dans deux appareils distincts ou s'enchainer dans un 

35 seul appareil. 

Les compositions obtenues selon le procede de I 1 invention sont 
applicables au polissage du verre ou des matieres du meme genre, 
apres eventuellement un broyage et une selection granulometrtque 
selon les techniques bien connues de l^omme de I'art. 

40 Les compositions de 1' invention s'averent presenter de nom- 
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breux avantages par rapport aux produits connus. C'est ainsi 
5 qu'outre les qualites d'homogeneite, de reproductibilitg des carac- 
teristiques et de definition des produits ameliores ; les composi- 
tions selon 1 'invention presentent un aspect ameliore ; finesse, 
granulomere, couleur ; elles presentent egalement des propriStSs 
ameliorees : densite, tenue en suspension, et des performances 
10 ameliorees : efficacitS polissante, rapidite de polissage, faible 
taux de rebut des pieces po lies, etc- „ . 

Ces avantages apparaitront notamment a la lecture des exemples 
qui vont suivre et qui illustrent le procede de V invention sans en 
limiter la portee. 

15 Dans ces exemples, les produits ont ete prepares dans l'appa- 

reillage comprenant les elements suivants : 

- un reacteur agite et thermoregule de 1,2 1 ; 

- une unite de regulation de pH placee a la sortie du reacteur 
mesurant le pH dans le rSacteur et agissant sur le debit de solu- 

20 tion aqueuse basique ; 

- un "murisseur" agite et thermoregule de 1,2 1 ; 

- une batterie de f iltres type Buchner ; 

- un four rotatif de sechage, calcination. 

Les caracteristiques des produits ont etS d§terminees par les 
25 methodes suivantes : 

1. Granulometrie : Tamisage sur tamis metallique sous courant 
d'eau, la poudre ayant ete prealablement delitee deux fois cinq 
minutes aux ultra-sons, en suspension aqueuse. 

2. Densite apparente tasse, 

30 Methode normalisee DIN 53,194. 

3. Tenue en suspension : 

Une. suspension a 50 g/1 est mise a decanter dans une eprou- 
vette de 250 ml (diametre 38 mm) dans laquelle plonge une densi- 
mStre. On mesure au cours du temps, la densite de la suspension au 
35 niveau du bulbe pendant que la poudre decante. Le T50 est le temps 
au bout duquel la valeur mesuree est la moyenne entre la densite 
initiale et la densite finale de la liqueur claire. 

4. Efficacites polissantes : 

Machine de controle, norme DIN 58. 750. 
40 Verre Crown blanc . 
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rolissoir : rllsan Hyprez "Lan-Plan" - 0 « 94 mm 
Pression : 665 g/cm 3 

Vitesse de rotation du polissoir : 100 t/mn 
Concentration de la suspension : 125 g/1 
Temperature " " " j 25°C 

5o Structure cristalline s 

MSthode de Debye et Scherrer en transmission ; rayonnement 
monochromatique du molybdSne* 

Exemple 1 : 

a) On introduit simultanement en continu dans le reacteur : 

- une solution aqueuse contenant 1 mole/litre de nitrate cereux ; 

- une solution d * ammoniaque 2 N renfermant en outre 0,05 mole de 
sulfate d ? ammonium par litre et 0,05 mole de fluorure d' ammonium 
par litre, 

Le debit de ces. solutions est tel que 1 ? unite de regula- 
tion de pH est reglee sur pH = 8,9 - 0,1. 

Le reacteur fonctionne a 25°C et le murisseur a 75°C, le 
temps de sejour dans chaque appareil est de 1 heure. 

b) On filtre le precipite obtenu, puis on le lave a l'eau. 

c) on le seche. 

d) puis on le calcine 3 heures a 840°Co 

Apres broyage et selection, on obtient une composition de 
polissage dont les caracteristiques s.ont les suivantes : 

- granulometrie : refus au tamis de 15 /am inf£rieur a 0,1 % ; 

- couleur : blanc ivoire ; 

- Densite apparente tasse : 1,8 ; 

- Tenue en suspension = 1,4 mn ; 

- Efficacite polissante : 27 mg/dm 2 /mn ; 

- Structure : cubique F dominante. 
Exemple 2 : 

a) On introduit simul tenement en continu dans le reacteur z 

- une solution aqueuse contenant 1 mole de nitrate cerique par 
litre 

. e* 0,6 mote d'acide nitrique libre par litre ; 

- une solution d'ammoniaque 3 N renfernar.t en outre 0,10 mole de 
fluorure d f ammonium par litre et 0,05 mole de sulfate d f ammonium 
par litre. 
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La debit de ces solutions est tel que 1 'unite de regulation 
de pH est reglee sur pH » 7,5 - 0,1. 

Le reacteur fonctionne a 50°C et le murisseur a 80°C, le' 
temps de sejour dans chaque appareil est de 1 heure. 

b) On filtre le precipite obtenu, puis on le lave a l'eauo 

c) on le secheo 

d) puis on le calcine 1 heure a 1000°C<, 

Apres broyage et selection, on obtient une composition de 
polissage dont les caracteristiques sont les suivantes t 

- granulometrie s refus au tamls de 15 /im inferieur a 0,1 % ; 
« couleur s blanc ivoire ; 

~ Densite apparente tasse % 1,8 ; 
« Tenue en suspension T^g « 1,5 mn ; 
« Efficacite polissante s 25 mg/dm 2 /mn ; 
«=» Structure t cubique F dominant e„ 
Exemple 3 t 

a) On introduit simultanement en continu dans le reacteur s 

- une solution aqueuse contenant 1 mole de nitrate de cerium par 
litre ; 

« une solution d'eau oxygenee 6 N ; 

- une solution d f ammoniaque 5 N ; 

~ une solution aqueuse contenant 1 mole de fluorure d' ammonium par 
litre et 0,08 mole de phosphate trisodique par litre ; 

- une solution aqueuse contenant 1 mole de nitrate de n§odyme par 
litre o 

Le debit de ces solutions est tel que l'unite de regulation 
de pH est reglee sur pH * 7 - 0,1 et que le debit de la solution 
de nitrate de neodyme est 34 % du debit de la solution de nitrate 
de cerium o 

Le reacteur fonctionne a 50°C et le murisseur a 80°C, le 
temps de sejour dans chaque appareil est de 1 heure e 

b) On filtre le precipite obtenu, puis on le lave a l'eau. 

c) on le seche. 

d) puis on le calcine 1 heure a 850°C. 

Apres broyage et selection, on obtient une composition de 
polissage dont les caracteristiques sont les suivantes : 

- granulometrie : refus au tamis de 15 /am inferieur a 0,1 % ; 
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- couleur : creme ; 

« Densite apparente tasse : 1,7 ; 

- Tenue en suspension T^q - 2,7 inn ; 

- Efficacite polissante : 25 mg/dm 2 /mn ; 

« Structure : cristallites de structure cublque F, liees par une 

phase de structure type mouazite. 
Exemple 4 : 

On opere dans les memes conditions que celles decrites a 
1'exemple 3 en faisant uniquement varier la duree et la temperature 
de calcination o 

Dans le cas ou I'on calcine 30 minutes a 850*C, la composition 
de polissage presente les caracteristiques suivantes : 

- couleur % crime ; 

- Densite apparente tasse s 1,5 ; 

- Tenue en suspension T^q * 2,7 mn ; 

« Efficacite polissante : 25 mg/dm 2 /mn ; 
Exemple 5 ; 

a) On introduit simultanement en continu dans le reacteur s 

- une solution aqueuse contenant 0,45 mole de nitrate de cerium par 
litre et 0,55 mole de nitrate de neodyme par litre et 0,28 mole 
d'eau oxygenee par litre ; 

- une solution aqueuse contenant 1,33 mole d f ammoniaque, 0,34 mole 
de fluorure d' ammonium par litre et 0,25 mole de phosphate tri- 
sodique par litre « 

Le debit de ces solutions est tel que l'unite de regulation 
de pH est rSglee sur pH « 7 £ 0,1. 

Le reacteur fonctionne a 50°C et le murisseur a 75°C, le 
temps de sejour dans chaque appareil est de 1 heure. 

b) On filtre le precipite obtenu, puis on le lave a l*eau« 

c) on le seche. 

d) puis on le calcine 1 heure a 800 C C. 

On obtient une composition de polissage dont les caracte- 
ristiques sont les suivantes : 
~ couleur : rose ; 

- Densite apparente tasse : 1,55 ; 

- Tenue en suspension T^q = 3,7 mn ; 

- Efficacite polissante : 23 mg/dm 2 /mn ; 
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« Structure s cristallites de structure cubique F, liees par uue 
5 phase de structure type monazite* Phase amorphe intermediaire 
visible o 
Flxpmple 6 : 

a) On introduit simultanement en continu dans le reacteur : 

- une solution aqueuse contenant 0,35 mole de chlorure de cerium 
10 par litre , 0/,24 mole d'eau oxygeuee par litre, et 0,45 mole de 

nitrate de lanthane par litre et 0,20 mole de chlorure de neodyme 
par litre ; 

= une solution aqueuse contenant 1,12 mole d f ammoniaque par litre, 
0,29 mole de fluorure d f ammonium par litre et 0,21 mole de phos- 
15 phate d' ammonium par litre o 

Le debit de ces solutions est tel que I'unlte de regulation 
de pH est reglee sur pH « 7,7 « 0,1« 

Le reacteur fonctionne a 50°C et le murisseur a 75°C, le 
temps de sejour 'dans chaque appareil est de 1 heure* 
20 *0 On filtre le precipite obtenu, puis on le lave a l'eau. 

c) on le seche. 

d) puis on le calcine 2 heures a 950°Co 

On obtient une composition de polissage ayant les caracte— 
ristiques suivantes t 
25 - couleur : rose pale ; 

° Densite apparente tasse s 1,35 ; 

« Efficacite polissante ; 23 mg/dm 2 /mn ; 

Exemple 7 s 

a) On introduit simultanement en continu dans le reacteur : 
30 - une solution aqueuse contenant 0,75 mole de nitrate de cerium par 

litre s 0,41 mole d'eau oxygenee par litre, et 0,25 mole de 
nitrate de neodyme par litre ; 

- une solution aqueuse contenant 2,3 mole d' ammoniaque par litre, 
0,5 mole de fluoborate d f ammonium par litre „ 

35 Le debit de ces solutions est tel que 1 ? unite de regulation 

de pH est reglee sur pH « 7 ± 0,1. 

Le reacteur fonctionne a 50° C et le murisseur a 75 Q C, le 
temps de sejour dans chaque appareil est de 1 heure, 

b) On filtre le precipite obtenu, puis on le lave a l'eau, 
40 c) on le seche. 

d) puis on le calcine 2 heures a 950°C. 
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Apres broyage et selection, on obtient une composition de 
polissage dont les caracteristiques sont les suivantes : 

- granulometrie : refus au tamis de 15 /am inferieur a 0,1 % ; 
« couleur : chamois ; 

- Densite apparent e tasse : 1,8 ; 
« Tenue en suspension Tjq i 2 mn j 

«= Efficacite polissante 5 24 mg/dm 2 /mn ; 

-=» Structure : cristallites de structure cubique F, liees par une 

phase amorphe. 
Exemple 8 2 

a) On introduit simultanement en continu dans le reacteur : 

- une solution aqueuse contenant 0,5 mole de chlorure de cerium par 
litre , 0,28 mole d'eau oxygenee par litre, 0,25 mole de chlorure 
de lanthane par litre, 0,20 mole de chlorure de neodyme par litre 
et 0,05 mole de chlorure de praseodyme par litre ; 

- une solution aqueuse contenant 0,72 mole de fluorure d 9 ammonium 
par litre et 0 9 53 mole de phosphate d' ammonium par litre ; 

• une solution d 1 ammoniaque 2,5 N, 

Le debit de ces solutions est tel que l 1 unite de regulation 
de pH est reglee sur pH = 7 - 0,1. 

Le reacteur fonctionne a 50°C et le murisseur a 75*C, le 
temps de sejour dans chaque appareil est de 1 heure. 

b) On filtre le precipite obtenu, puis on le lave a I'eau* 

c) on le seche* 

d) puis on le calcine 1 heure a 900°C* 

Apres broyage et selection, on obtient une composition de 
polissage dont les caracteristiques sont les suivantes : 

- granulometrie : refus au tamis de 15 /um inferieur a 0,1 % ; 

- couleur s rosee ; 

«= Densite apparente tasse : 1,55 ; 

- Tenue en suspension T^ 0 : 2,7 mn ; 

- Efficacite polissante z 23 mg/dm 2 /mn ; 

- Structure : cristallites de structure cubique F, liees par une 
phase de structure type monazite, 

Exemple 9 : 

On opere dans les memes conditions que celles decrites a 
I'exemple 8 avec pour seule difference de regler 1* unite de regula- 
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tion du pH sur different es valeurs : 
5 1) pH regie* sur 6,5 ±0,1 ; 

Les caracteristiques de la composition de polissage obtenue 
sont les suivantes : 

- granulometrie : refus au tamis de 15 yum inferieur a 0,1 % ; 

- couleur : rosee ; 

10 - Densite apparente tasse : 1,3 ; 

- Efficacite polissante : 25 mg/dm^/mn ; 

- Structure : identique a celle du compose obtenu a l'exemple 8. 

2) pH regie sur 7,8 ± 0,1 : 

Les caractlristiques de la composition de polissage obtenue 
15 sont les suivantes : 

- granulometrie : refus au tamis de 15 /am inferieur a 0,1 Z ; 

- couleur : rosee ; 

- Densite apparente tasse : 1,35 ; 

- Efficacite polissante : 25 mg/dmVmn ; - 

20 - Structure : identique a celle du compose obtenu a l'exemple 8. 

3) pH regie" sur 5,6 ± 0,1 : 

Les caracteristiques de la composition de polissage obtenue 
sont les suivantes : 

- granulometrie : refus au tamis de 15 /im inferieur Si 0,1 Z ; 
25 - couleur : rosee ; 

- Densite apparente tasse : 1,7 ; 

- Efficacite polissante : 20 mg/dm 2 /mn ; 

- Structure : identique a celle du compose obtenu a l'exemple 8, 
mais avec une phase monazite moins abondante. 

30 Sxemple 10 : 

On introduit simultanement en continu dans la reacteur : 

- une solution aqueuse contenant 1,4 mole de chlorure de cerium par 
litre ; 

- une solution d'eau oxygenee 6 N ; 

35 - une solution aqueuse contenant 0,6 mole de chlorure de lanthane 
par litre ; 

- une solution aqueuse contenant 2,15 mole de fluorure d f ammonium 
par litre et 0,35 mole de phosphate d'ammonium par .litre ; 

- une solution d^mmoniaque 2,4 N. 

40 Le debit de ces solutions est tel que 1 'unite de regulation 

de pH est reglee sur pH ■ 7,7 1 0,1. 
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Le reacteur fonctiotme I 50°C et le mfirisseur a 75°C f le 
temps de sejour dans chaque appareil est de 1 heure. 
5 b) On filtre le precipite obtenu, pais on le lave. 

c) on le seche. 

d) puis on le calcine 1 heure a 975°C. 

Apres broyage et selection, on obtient une composition de 
polissage dont les caracteristiques sont les suivantes : 
0 - granulometrie : refns an . taanis de 15 /am inferieur a 0,1 % ; 

- couleur : creme clair ; 

- Densite apparente tasse : 1,7 ; 

- Eff icacite polissante : 27 rag/dm 2 /mn ; 

- Structure : analogue a celle du produit obtenu a l'exemple 3. 
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REVENDICATIONS 

5 1« Precede de fabrication de compositions de polissage, carac- 

terlse en ce qu f il comport e les Stapes suivantes : 

a) on melange simultanemeut, en coutinu, une solution de sel de 
cerium* une solution basique et une solution d r au tnoins un aclde 
et/ou un sel dont le ou les anions sont susceptibles de former des 

10 composes insolubles de terres rares, le nombre d f Equivalents basi- 
ques mis en oeuvre etant superieur ou egal au nombre d 1 equivalents 
cerium et le pH du milieu reactionnel etant supSrieur 3. environ 6 ; 

b) on filtre le precipite obtenu ; 

c) on le seche ; 
15 d) on le calcine. 

2« Procede selon la revendicatlon 1, caracterlse en ce que la 
temperature du milieu reactionnel est comprise entre environ 10 et 
95°C et plus particulierement entre 50 et 70°C. 

3. Procede selon la revendicatlon 1, caracterisS en ce que le 
20 temps de sejour du melange dans le milieu reactionnel est compris 

entre environ 30 minutes et 2 heures. 

4. Procede selon la revendicatlon 1, caracterisS en ce que la 
solution de sel de cerium est choisie parmi au moins une des solu- 
tions suivantes : chlorure cereux, nitrate cereux, nitrate cerique. 

25 5» Procede selon la revendicatlon 1 ou 4, caracterlse en ce 

que la concentration de la solution de sel de cerium est comprise 
entre 0,5 et 2 moles par litre. 

6. Procede selon la revendicatlon 1, caracterlse en ce que 
l^n introduit le cerium dans le milieu reactionnel a l f £tat cereux 

30 et on l'oxyde a 1'etat cerique en ajoutant en continu au milieu 
reactionnel, soit lsolement, soit en melange avec une autre solu- 
tion, un agent oxydant. 

7m Procede selon la revendicatlon 6, caracterlse en ce que 
l f agent oxydant est choisi parmi le groupe comportant des solutions 

35 de perchlorate, chlorate, d 'hypochlorite, de persulfage, d'eau 
oxygSnee ou l f air, l'oxygene, l f ozone, ou I'oxydation electro- 
chimique. 

8. Procede selon la revendicatlon 6, caracteris€ en ce que la 
proportion d* agent oxydant par rapport au sel cereux est en exces 
40 d'environ 10 a 40 % par rapport a la stoechiometrie. 
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9* Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la 
5 solution basique est choisie parmi les solutions suivantes : ammo— 
niaque, hydroxyde de sodium, potasse, carbonate de sodium* 

10c Porcede selon la revendication 1 ou 9, caracterise en ce 
que la normalite de la solution basique est comprise entre 1 et 
5 N. 

10 11« ProcSdS selon la revendication 1, caracterise en ce que 
I'ou met en oeuvre un exces superieur 1 environ 5 % d 1 equivalents 
basiques par rapport aux equivalents cerium . 

12o Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que pH 
du milieu reactionnel est compris entre 6 et 10 et, de preference, 

15 entre 7 et 9. 

13 o Procede selon la revendication 12, caractSrise en ce que le 
pH du milieu reactionnel est reglS dans ces limites a une valeur 
constante a - 0,1 unite de pH. 

14. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la 
20 solution d f au moins un acide et/ou sel dont le ou les anions sont 
susceptibles de former des composes insolubles de terres rares -est 
choisie parmi les solutions aqueuses dont 1 'anion est choisi parmi 
le groupe constitue par au moins un des anions suivants : oxalate, 
fluorure, carbonate, borate, silicate, sulfate, phosphate. 
25 15. Procede selon la revendication 1 ou 14, caracterise en ce 
que le ou les sels mis en oeuvre sont choisis parmi le groupe com— 
portant les sels d 'ammonium, de sodium, de potassium. 

16 o Procede selon la revendication 1, 14 ou 15, caracterise en 
ce que la concentration de la solution d' acide et/ou de sel est 
30 inferieure a 6 moles par litre et, plus particulierement , comprise 
entre 2 et 4 moles par litre. 

17 o Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que 
l f on apporte en outre au milieu reactionnel en continu, soit iso— 
lement, soit en melange avec une autre solution, une solution 
3.5 aqueuse de sel d'au moins une terre rare trivalente. 

18. Proc€d§ selon la revendication 17, caracterise en ce que la 
solution aqueuse de sel d'au moins une terre rare trivalente est 
choisie parmi le groupe comprenant les chlorures ou les nitrates de 
lanthane, neodyme, pras£odyme, samarium, europium, gadolinium, 
40 terbium, dysprosium, holmium, erbium, thulium, ytterbium, lutecium, 
yttrium. 
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19 • ProcSde selon la revendication 17 ou 18 , caractSrise en ce 
5 que la concentration de la solution aqueuse de sel de terre rare 
trivalente est comprise entre 0,2 et 1 mole par litre. 

20. Precede selon la revendication 1, caracterise en ce que 
l f on opere le nriirissement de la masse reactionnelle avant I'etape 
de filtration a une temperature comprise entre 10 et 95 °C, et, de 

10 prSfSrence entre 50 et 80°C, pendant un temps pouvant aller jusqu'a 
environ 2 heures. 

21. ProcSde selon la revendication 1, caractSrise en ce que 
I'Stape de filtration est operee, eventuellement en continu, a une 
temperature comprise entre environ 1$ et 90 a C et, de preference, 

15 entre 35 et 45°C. 

22. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce qu'apres 
I'Stape de filtration, on effectue un lavage du gateau avec de 

- l'eau ou une solution d'un sel d' ammonium, ■ la teneur en eau du 
g3teau est comprise apres ce lavage entre environ 20 et 80 2 en 
20 poids et plus particulierement entre 30 et 50 Z. 

23. ProcedS selon la revendication 1, caracterise en ce que 
lUtape de sSchage est effectuee, eventuellement en continu, a une 
temperature comprise entre environ 100 et 600°C pendant une duree 
d f environ 30 minutes a 2 heures. 

25 24. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que 

I'etape de calcination est effectuee, Eventuellement en continu, a 
une temperature comprise entre environ 600 et 1200° C pendant une 
duree d f environ 30 minutes a 10 heures. 

25. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que 

30 l f on opere en outre aprSs I'etape de calcination un broyage et une 
selection granulometrique. 
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(3) Procedede fabrication de compositions de potissage. 

(57) On melange simultanement, en continu, une solution de 
sel de cerium, une solution basique et une solution d'au 
moins un acide et/ou un sel dont le ou les anions sont sus- 
ceptibles de former des composes insolubles de terres rares, 
le nombre d'equivalents basiques mis en oeuvre etant supe- 
rieur ou egal au nombre d'equivalents cerium et le pH du 
milieu reactionnel etant superleur a environ 6 ; 

b) on filtre le precipite obtenu ; 

c) on le seche ; 

d) on le calcine. 

Les compositions de polissage obtenues sont utilisables 
pour polir le verre ou les matieres du meme genre. 
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